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HALAMAN PERSETUJUAN 
 
 PERNYATAAN  
Dengan ini saya menyatakan bahwa skripsi saya yang berjudul 
“PENURUNAN ASAM LEMAK BEBAS DAN TRANSESTERIFIKASI 
MINYAK JELANTAH MENGGUNAKAN KOPELARUT METIL TERSIER 
BUTIL ETER (MTBE)” adalah benar-benar hasil penelitian sendiri dan tidak 
terdapat karya yang pernah diajukan untuk memperoleh gelar kesarjanaan di suatu 
perguruan tinggi, dan sepanjang pengetahuan saya juga tidak terdapat kerja atau 
pendapat yang pernah ditulis atau diterbitkan oleh orang lain, kecuali yang secara 
tertulis diacu dalam naskah ini dan disebutkan dalam daftar pustaka. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
BAB I 
PENDAHULUAN 
 
A. Latar Belakang Masalah 
Biodiesel diketahui sebagai bahan bakar yang ramah lingkungan dan dapat 
diperbarui. Biodiesel biasanya dibuat dengan transesterifikasi minyak tumbuhan 
atau lemak hewan dengan metanol atau etanol (Z. Huaping, 2006). Biodiesel yang 
diproduksi dari minyak tumbuhan atau lemak hewan biasanya lebih mahal 
dibanding bahan bakar diesel konvensional dari minyak bumi (Ozbay, 2008). 
Minyak jelantah dapat digunakan dalam pembuatan biodiesel dengan hasil 
yang tidak berebeda dengan biodiesel yang dibuat menggunakan minyak yang 
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belum digunakan. Minyak jelantah sebagai bahan yang murah dalam proses 
transesterifikasi masih ada kendala dengan asam lemak bebas yang tinggi (Ozbay, 
2008). Reaksi transesterifikasi dengan katalis basa, maka kandungan asam lemak 
bebas tidak boleh lebih dari 1 (Berrios, 2007). Adanya asam lemak bebas yang 
tinggi menyebabkan reaksi transesterifikasi sulit berjalan karena terjadi reaksi 
penyabunan (Naik, 2007). Cara untuk mengurangi asam lebak bebas dalam 
minyak jelantah biasanya dengan esterifikasi sebelum transesterifikasi. 
Penggunaan metode esterifikasi dinilai kurang ekonomis karena prosesnya 
yang lama dan membutuhkan biaya lebih untuk metanol dan katalis asamnya. 
Sebagai alternatif dikembangkan metode adsorpsi menggunakan bahan yang 
mempunyai situs asam yang nantinya bisa mengikat asam pada minyak. Salah 
satu alternatif bahan adalah zeolit dan abu sekam padi. Keduanya mempunyai 
kandungan terbesar adalah silikat oksida. Struktur silikatnya yang tetrahedral 
memberikan ruang untuk menempelnya kation semisal asam (Augustine, 1990 
dan Putro, 2007). 
Transesterifikasi dapat dikatalisis dengan katalis asam atau basa. Katalis 
asam yang sering digunakan asam sulfat dan asam klorida. Penggunaan katalis 
asam membutuhkan waktu refluk yang sangat lama (48-96 jam), perbandingan 
mol methanol yang dibutuhkan besar (30-150:1). Sedangkan katalis basa yang 
sering digunakan adalah kalium hidroksida, natrium hidroksida dan karbonatnya 
semisal NaOCH3. Aktivitas katalis basa lebih cepat dibandingkan katalis asam, 
katalis asam lebih korosif, sehingga katalis basa lebih disukai dan sering 
digunakan (Ilgen, 2007). 
Minyak tumbuhan dan metanol tidak saling melarutkan secara sempurna, 
sehingga transesterifikasi 2 tahap menggunakan katalis asam dan basa dibutuhkan 
untuk membentuk metil ester. Metanolisis minyak kedelai menggunakan katalis 
basa dua tahap dengan tetrahidrofuran sebagai kopelarut lebih cepat dari proses 
satu tahap. Pembuatan biodiesel menggunakan katalis homogen basa tanpa 
kopelarut kebanyakan menggunakan temperatur sekitar 50-70 °C dan waktu 
reaksi dalam kisaran jam (waktunya lama) (Angelo, 2005; Foon, 2004; dan Van 
Garpen, 2004). Kopelarut digunakan untuk membentuk satu fasa yang mana 
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metanol yang bersifat polar dapat saling larut dengan trigliserida yang bersifat 
nonpolar. Eter merupakan pelarut yang banyak digunakan untuk reaksi organik. 
Eter siklik dengan masa molar kecil saling larut dengan air dalam banyak 
perbandingan dan menjadi kopelarut yang dapat digunakan dalam sistem 
metanol/minyak. Tetrahidrofuran merupakan pilihan terbaik untuk eter siklik. 
Eter asiklik juga dapat digunakan sebagai kopelarut seperti: dietil eter, 
metil tert-butil eter (MTBE), dan diisopropil eter. Pemilihan kopelarut tergantung 
kemampuan, harga, dan bahayanya saat digunakan. MTBE mudah didestilasi dan 
dapat diperoleh kembali serta aman saat digunakan (Chi, 1999). Penggunaan 
MTBE dalam reaksi transesterifikasi minyak jelantah sebagai kopelarut 
diharapkan mampu mempercepat laju reaksi transesterifikasi minyak jelantah 
menjadi biodiesel dan menurunkan suhu reaksinya.  
 
 
 
 
 
 
 
 
B. Perumusan Masalah 
1. Identifikasi Masalah 
Biodiesel dibuat melalui reaksi transesterifikasi minyak atau lemak. 
Reaksinya dipengaruhi oleh beberapa faktor yaitu, alkohol yang digunakan, jenis 
katalis, temperatur reaksi dan waktu reaksi. Minyak jelantah merupakan limbah 
dengan kandungan asam lemaknya yang cukup tinggi. Kandungan asam lemak 
yang tinggi  dapat menyebabkan reaksi penyabunan.  
Metode yang digunakan untuk menurunkan asam lemak bebas yang biasa 
digunakan adalah dengan esterifikasi menggunakan katalis asam. Cara yang lain 
adalah dengan metode adsorpsi menggunakan adsorben yang mempunyai situs 
asam sehingga asam lemak bebas dapat terserap oleh adsorben tersebut. Zeolit dan 
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abu sekam padi diketahui mempunyai struktur silika oksida yang tetrahedral dan 
membentuk rongga sehingga bisa digunakan sebagai adsorben untuk menurunkan 
asam lemak bebas dalam minyak jelantah yang tidak terlalu tinggi.  
Fakta menunjukkan bahwa reaksi transesterifikasi trigliserida menjadi 
metil ester dengan katalis NaOH membutuhkan waktu kurang lebih 2 jam dan 
temperatur diatas temperatur kamar. Waktu dan suhu reaksi merupakan 
pertimbangan penting dalam pembuatan biodiesel. 
Waktu yang lama dan suhu yang tinggi karena kelarutan metanol dalam 
minyak pada kondisi kamar tidak besar, sehingga reaksi lambat pada suhu kamar. 
Upaya untuk meningkatkan kelarutan metanol dalam minyak adalah dengan 
menambahakan kopelarut. Variasi perbandingan volume kopelarut terhadap 
minyak serta waktu reaksi akan mempengaruhi kualitas biodiesel yang dihasilkan. 
 
2. Batasan Masalah 
Berdasarkan identifikasi masalah tersebut, maka dibuat batasan masalah 
sebagai berikut : 
a. Metode penurunan asam lemak bebas yang digunakan esterifikasi dan 
adsorpsi menggunakan abu sekam padi dan zeolit. 
b. Katalis yang digunakan pada reaksi transesterifikasi adalah NaOH sejumlah 
1% berat minyak jelantah. 
c. Kondisi dalam pembuatan biodiesel adalah sebagai berikut: 
1. Perbandingan mol metanol dengan minyak 27:1. 
2. Temperatur reaksi pada suhu kamar. 
3. Waktu reaksi yaitu 1, 3, 5, 7, dan 9 menit. 
4. Perbandingan volume MTBE terhadap minyak 0,5; 1; 1,5; dan 2. 
 
3. Rumusan Masalah 
Berdasarkan latar belakang masalah diatas maka permasalahan yang akan 
diteliti dapat dirumuskan sebagai berikut: 
a. Bagaimana efektifitas metode esterifikasi dan adsorpsi yang digunakan untuk 
menurunkan asam lemak bebas dalam minyak jelantah? 
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b. Berapa perbandingan MTBE dan waktu reaksi optimum untuk reaksi 
transesterifikasi pada temperatur kamar? 
c. Apakah karakterisasi sifat fisik biodiesel yang dihasilkan memenuhi standar 
American Society for Testing Materials (ASTM) dan Dirjen Migas? 
 
C. Tujuan Penelitian 
Tujuan penelitian ini adalah: 
1.  Mempelajari efektifitas metode esterifikasi dan adsorpsi untuk penurunan 
asam lemak bebas minyak jelantah. 
2. Menentukan perbandingan kopelarut MTBE dan waktu reaksi optimum untuk 
reaksi transesterifikasi minyak jelantah pada temperatur kamar. 
3. Mengkarakterisasi sifat fisik biodiesel yang dihasilkan berdasarkan standar 
American Society for Testing Materials (ASTM) dan Dirjen Migas. 
 
D. Manfaat Penelitian 
Manfaat yang dapat diperoleh dari penelitian ini adalah: 
1. Memberi alternatif pemanfaatan minyak jelantah sebagai bahan pembuatan 
biodiesel. 
2. Memberi informasi tantang penggunaan MTBE sebagai kopelarut dalam 
pembuatan biodiesel. 
BAB II 
LANDASAN TEORI 
 
A. Tinjauan Pustaka 
1. Biodiesel 
Biodiesel dihasilkan oleh transesterifikasi molekul trigliserida atau lemak 
yang besar dan bercabang menjadi molekul metil ester yang lebih kecil dan 
merupakan rantai lurus. Baik minyak nabati atau lemak hewan termasuk ke dalam 
golongan lipida. Minyak dan lemak merupakan trigliserida karena minyak dan 
lemak membentuk ester dari tiga molekul asam lemak yang terikat pada molekul 
gliserol (Ketaren, 2005). 
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Minyak atau lemak yang memiliki kandungan asam lemak bebas tinggi 
seperti minyak jelantah 5-15% dan lemak hewan 5-30%, perlu dilakukan dua 
langkah reaksi dengan katalis asam dan basa untuk mengatasi asam lemak bebas 
yang tinggi dalam memproduksi biodiesel. Reaksi terkatalisis asam mengubah 
asam lemak bebas menjadi alkil ester. Berkurangnya asam lemak bebas 
menghindari reaksi saponifikasi yang terjadi jika asam lemak bebas bereaksi 
dengan katalis basa alkali saat reaksi transesterifikasi terkatalisis basa. 
Selanjutnya alkil ester dan gliserol dihasilkan dalam reaksi transesterifikasi sisa 
trigliserida dengan katalis basa (Zappi, et al, 2003). 
 
a. Esterifikasi 
Esterifikasi asam lemak bebas pada minyak jelantah merupakan langkah 
pertama untuk mengurangi adanya asam lemak bebas. Dengan esterifikasi, asam 
lemak bebas dikonversi menjadi metil ester. Hasil yang diperoleh setelah 
esterifikasi adalah campuran trigliserida dengan metil ester. Esterifikasi asam 
lemak bebas dan metanol dapat dilakukan dengan mudah dan cepat menggunakan 
katalis asam. 
Untuk mendorong agar reaksi bisa berlangsung ke konversi yang 
sempurna pada temperatur rendah yaitu dibawah 120° C, reaktan metanol harus 
ditambahkan dalam jumlah yang sangat berlebih yaitu diatas 10 kali nisbah 
stoikiometrik dan air produk ikutan reaksi harus disingkirkan dari fasa reaksi, 
yaitu fasa minyak. Melalui kombinasi-kombinasi yang tepat dari 
kondisi-kondisi reaksi dan metode penyingkiran air, konversi sempurna 
asam-asam lemak ke ester metilnya dapat dituntaskan dalam waktu 1 sampai 
beberapa jam. Reaksi esterifikasi dapat dilihat pada Gambar 1.  
RCOOH  + CH
3
OH  RCOOCH
3 
+ H
2
O 
        Asam lemak                methanol                          metil ester 
Gambar 1.  Reaksi esterifikasi dari asam lemak menjadi metil ester 
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Tahap esterifikasi biasanya diikuti dengan tahap transesterfikasi. Namun 
sebelum produk esterifikasi diumpankan ke tahap transesterifikasi, air dan bagian 
terbesar katalis asam yang dikandungnya harus disingkirkan terlebih dahulu.  
 
b. Transesterifikasi 
Minyak nabati yang akan ditransesterifikasi harus memiliki angka asam 
yang lebih kecil dari 1. Banyak peneliti yang menyarankan agar kandungan asam 
lemak bebas lebih kecil dari 0,5%. Selain itu, semua bahan yang akan digunakan 
harus bebas dari air. Karena air akan bereaksi dengan katalis, sehingga jumlah 
katalis menjadi berkurang. Katalis harus terhindar dari kontak dengan udara agar 
tidak mengalami reaksi dengan uap air dan karbon dioksida. 
Jika asam lemak bebas dalam minyak berlebih, katalis basa alkali 
ditambahkan lebih banyak untuk mengimbangi kenaikan keasaman, tetapi cara ini 
juga mengakibatkan pembentukan sabun yang menyebabkan viskositas meningkat 
atau pembentukan gel yang mengganggu pemisahan alkil ester dan gliserol 
(Freedman, 1984). Menurut Shanta (1992), kondisi transesterifikasi dengan katalis 
basa  harus bebas air, karena keberadaan air dapat menimbulkan terjadinya reaksi 
saponifikasi yang menyebabkan kehilangan asam lemak. Kondisi demikian 
dimungkinkan terjadi pada sistem reaksi esterifikasi karena air terkandung dalam 
minyak maupun alkohol. 
 
 
Transesterifikasi dengan katalis basa menggunakan katalis logam alkali 
alkoksida dari alkohol. Laju reaksi transesterifikasi dengan katalis basa lebih cepat 
jika dibandingkan dengan katalis asam. Karena dalam larutan basa, suatu karbonil 
dapat diserang langsung oleh nukleofilik tanpa protonasi sebelumnya. 
Berdasarkan alasan ini, proses industri sering menggunakan katalis basa (Supandi, 
2003). Di dalam reaksinya, gugus alkoksida (:OR) berperan sebagai nukleofil. 
Reaksi pembentukan ester dalam kondisi basa suatu ester dengan ion alkoksida 
adalah reaksi substitusi nukleofilik melalui pembentukan intermediet tetrahedral 
seperti pada Gambar 2. 
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R C
O
OR' OCH3 R C
O
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O
OCH3 OR'
NaOH + CH3OH CH3O Na + H2O
OR' + H2O R'OH + OH
+OH Na NaOH  
 
Gambar 2. Mekanisme reaksi transesterifikasi dalam katalis basa 
Reaksi transesterifikasi minyak tumbuh-tumbuhan dengan menggunakan 
katalis basa dari alkali umumnya dilakukan mendekati titik didih alkoholnya  
(Hart, 1983). Transesterifikasi berkatalis basa dalam skala besar akan 
menghasilkan konversi ester secara optimum pada suhu kamar. Pada saat 
penambahan katalisator suhu sistem akan naik karena reaksi bersifat eksotermis. 
Alkohol yang sering digunakan adalah metanol, hal ini karena pada umumnya 
alkohol dengan atom karbon sedikit mempunyai kereaktifan lebih besar dari pada 
alkohol dengan atom karbon lebih banyak.  
 
2. Minyak Jelantah 
Minyak jelantah merupakan limbah sisa proses penggorengan dan bila 
ditinjau dari komposisi kimianya, minyak jelantah mengandung senyawa-senyawa 
yang bersifat karsinogenik. Selama pemanasan, minyak mengalami 3 perubahan 
kimia yaitu terbentuknya peroksida dalam asam lemak tidak jenuh, peroksida 
terdekomposisi menjadi persenyawaan karbonil, dan terjadinya polimerisasi. Jika 
minyak dipanaskan secara berulang-ulang, maka proses destruksi minyak akan 
semakin cepat (Ketaren, 2005). Pemakaian minyak jelantah yang berkelanjutan 
dapat merusak kesehatan manusia dan menimbulkan penyakit kanker. Untuk itu 
perlu penanganan yang tepat agar limbah minyak jelantah ini dapat bermanfaat 
dan tidak menimbulkan kerugian dari aspek kesehatan manusia dan lingkungan. 
Minyak jelantah merupakan minyak nabati turunan dari minyak kelapa 
sawit (palm oil). Minyak kelapa sawit dapat dihasilkan dari inti kelapa sawit yang 
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dinamakan minyak inti kelapa sawit. Rata-rata komposisi asam lemak minyak inti 
kelapa sawit dapat dilihat pada Tabel 1  (Ketaren, 2005). 
Tabel 1. Komposisi Asam Lemak Minyak Inti Kelapa Sawit.  
Asam Lemak Jumlah (%) 
Asam Kaprilat  - 
Asam kaproat  - 
Asam Miristat  1,1 – 2,5 
Asam Palmitat  40 – 46 
Asam Stearat  3,6 – 4,7 
Asam Oleat  30 – 45 
Asam Laurat  - 
Asam Linoleat  7 – 11 
Komposisi yang terdapat dalam minyak nabati terdiri dari trigliserida-
trigliserida asam lemak (mempunyai kandungan terbanyak dalam minyak nabati, 
mencapai sekitar 95%-b), asam lemak bebas (Free Fatty Acid atau biasa disingkat 
dengan FFA), mono- dan digliserida, serta beberapa komponen-komponen lain 
seperti phosphoglycerides, vitamin, mineral, atau sulfur. Bahan-bahan mentah 
pembuatan biodiesel adalah trigliserida dan asam lemak (Mittelbach, 2004). 
Salah satu bentuk pemanfaatan minyak jelantah agar dapat bermanfaat 
ialah dengan mengubahnya secara proses kimia menjadi biodiesel. Pembuatan 
biodiesel dari minyak jelantah ini dapat dilakukan melalui reaksi transesterifikasi 
seperti pembuatan biodiesel pada umumnya dengan perlakuan awal untuk 
menurunkan angka asam pada minyak jelantah. 
Minyak nabati yang lazim digunakan dalam produksi biodiesel merupakan 
trigliserida yang mengandung asam oleat dan asam linoleat. Lemak yang lazim 
digunakan sebagai bahan dasar pembuatan biodiesel merupakan trigliserida yang 
mengandung asam palmitat, asam stearat dan asam oleat. Minyak jelantah dari 
minyak kelapa sawit mengandung asam palmitat, asam linoleat dan asam stearat 
(Zappi, et al, 2003). 
3. Adsorpsi 
Adsorpsi merupakan akumulasi sejumlah senyawa, ion maupun atom yang 
terjadi pada batas antara dua fase. Adsorpsi terjadi  jika gaya tarik antara zat 
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terlarut dengan permukaan penyerap dapat mengatasi gaya tarik antara pelarut 
dengan permukaan penyerap (Oscik, 1982).  
Adsorpsi dibedakan menjadi 2 yaitu: 
1. Fisisorpsi (adsorpsi secara fisika) 
Fisisorpsi merupakan peristiwa bergabungnya suatu molekul dengan 
permukaan secara kondensasi sederhana, dengan kekuatan interaksi lemah yaitu 
kekuatan Van der Waals, dengan panas adsorben dan adsorbat melibatkan gaya-
gaya antar molekul yaitu ikatan hidrogen atau gaya Van der Waals. Adsorpsi 
fisika umumnya terjadi pada temperatur rendah. Dengan bertambahnya 
temperatur, jumlah yang teradsorpsi pada permukaan ikatannya lemah dan bersifat 
dapat balik (reversible), sehingga molekul teradsorpsi dengan mudah dilepaskan 
kembali dengan cara menurunkan tekanan gas atau konsentrasi terlarut. 
Banyaknya zat yang teradsorpsi dapat membentuk beberapa lapisan mono 
molekuler, dan kondisi kesetimbangan akan segera tercapai setelah adsorben 
bersentuhan dengan adsorbat (Komarudin, dkk., 2004). 
2. Kemisorpsi (adsorpsi secara kimia) 
Kemisorpsi merupakan peristiwa ketika suatu molekul dikontakkan 
dengan permukaan molekul tersebut akan bergabung dengan permukaan melalui 
pembentukan ikatan kimia, dan cenderung mencapai tempat yang 
memaksimumkan bilangan koordinasinya dengan substrat. Panas adsorpsi untuk 
kemisorpsi berkisar antara 40-800 kj/mol, sangat berbeda jauh dengan fisisorpsi 
(Atkins, P.W., 1996). Tingginya energi yang menyertai adsorpsi dikarenakan pada 
adsorpsi kimia melibatkan energi aktivasi untuk terjadinya reaksi antara adsorbat 
dan adsorben. Adsorpsi kimia bersifat tidak dapat balik dan membutuhkan energi 
tinggi untuk melepaskan adsorbat dari permukaan adsorben (Komarudin, dkk., 
2004). 
4. Abu Sekam Padi 
Padi merupakan produk utama pertanian di negara-negara agraris, 
termasuk Indonesia. Beras yang merupakan hasil penggilingan padi menjadi 
makanan pokok penduduk Indonesia. Sekam padi merupakan produk samping 
yang melimpah dari hasil penggilingan padi, dan selama ini hanya digunakan 
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sebagai bahan bakar untuk pembakaran batu merah, pembakaran untuk memasak 
atau dibuang begitu saja. Penanganan sekam padi yang kurang tepat akan 
menimbulkan pencemaran terhadap lingkungan. Dari hasil penelitian sebelumnya 
telah dilaporkan bahwa sekitar 20% dari berat padi adalah sekam padi, dan 
bervariasi dari 13 sampai 29% dari komposisi sekam adalah abu sekam yang 
selalu dihasilkan setiap kali sekam dibakar (Hara, 1996; Krishnarao, et al., 2000).  
Nilai paling umum kandungan silika (SiO2) dalam abu sekam padi adalah 
94–96% dan apabila nilainya mendekati atau dibawah 90% kemungkinan 
disebabkan oleh sampel sekam yang telah terkontaminasi oleh zat lain yang 
kandungan silikanya rendah.  Silika yang terdapat dalam sekam ada dalam bentuk 
amorf terhidrat (Houston, 1972; Prasad, et al., 2000). 
Penggunaan abu sekam padi (Rice Husk Ash/RHA) sebagai adsorben telah 
banyak dilakukan. Danarto (2008) melakukan adsorpsi logam Cr(VI) 
menggunakan abu sekan padi yang teraktivasi diperoleh  80-90% logam 
teradsorpsi. Mahvi (2005) melakukan adsorpsi terhadap logam kadmium dan    
97-99% logam teradsorpsi. Toppalar (1997) meneliti adsorpsi asam miristat, 
palmitat, dan stearat menggunakan abu sekam padi diperoleh energi bebas sebesar 
-6,39 kkal/mol yang menunjukkan abu sekam padi bagus untuk adsorpsi asam 
lemak. 
 
 
 
5. Zeolit 
Zeolit merupakan mineral alam yang pertama kali ditemukan oleh ahli 
mineralogi Swedia bernama Freiherr Axel Frederick Crosted sejak tahun 1756 
(Hamdan, 1992). Zeolit mempunyai struktur berongga dan biasanya rongga 
tersebut berisi air serta kation yang dapat dipertukarkan dan memiliki ukuran pori-
pori tertentu, oleh sebab itu zeolit mempunyai sifat-sifat sebagai berikut: 
a. Dehidrasi 
Kemampuan adsorbsi zeolit sangat dipengaruhi oleh sifat dehidrasinya. 
Zeolit dapat melepaskan molekul-molekul air dari dalam rongga-rongga 
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permukaan yang menyebabkan medan listrik meluas ke dalam medan rongga 
utama dan akan efektif berinteraksi dengan molekul-molekul yang akan 
diadsorpsi. Jumlah pori-pori atau volume ruang hampa atau rongga-rongga akan 
terbentuk apabila unit sel kristal tersebut dipanaskan (Sutarti dan Rahmawati, 
1994). 
b. Pertukaran Ion 
Ion-ion  pada rongga-rongga atau kerangka berguna untuk menjaga 
kenetralan zeolit. Beberapa ion dari larutan akan masuk dalam sistem pori-pori 
interkristal menggantikan ion-ion dari zeolit. Fenomena yang terjadi pada proses 
pertukaran ion dapat digambarkan dengan proses sebagai berikut: 
1) Posisi awal ion A dalam zeolit ke permukaan 
2) Ion A dari permukaan masuk ke larutan 
3) Ion B dari larutan ke permukaan 
4) Ion B dari permukaan masuk ke bagian dalam zeolit 
Cairan dan zeolit mencapai keseimbangan dengan reaksi sebagai berikut : 
ZAB(Z)ZB + ZBA(S)ZA                          ZAB(S)ZB + ZBA(Z)ZA 
Dimana ZA, ZB adalam muatan penukar kation A dan B, Z adalah zeolit dan S 
adalah larutan (Hamdan, 1992). 
c. Adsorpsi 
Zeolit dalam keadaan normal, ruang hampa terisi oleh molekul air bebas 
yang berada disekitar ion. Zeolit mampu menyerap molekul dan dapat 
memisahkan molekul berdasarkan ukuran dan kepolarannya. Sebuah molekul saja 
dapat lolos walaupun ada 2 molekul atau lebih melintas. Karena adanya pengaruh 
kepolaran antara zeolit dengan molekul tersebut, selektifitas adsorpsi zeolit 
terhadap adsorben, dan interaksi kation dengan sisi ruang mungkin terjadi ikatan 
pada permukaan pada adsorben  
6. MTBE 
Metil tert-butil eter (MTBE) juga dikenal dengan nama lain tert-butil metil 
eter dan 2-metoksi-2-metil propana. MTBE merupaka senyawa kimia dengan 
rumus molekul C5H12O. MTBE memiliki sifat mudah menguap, mudah terbakar 
dan berwarna jernih serta mudah larut dalam air.  
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MTBE dibuat dengan mereaksikan metanol dengan metil propana. Reaksi 
ini ditemukan di Amerika serikat pada tahun 1994. Reaksi dapat dilihat pada 
Gambar 3 dibawah ini. 
CH3OH + CH3C(CH3)=CH2    (CH3)3C-O-CH3 
Gambar 3.  Reaksi pembuatan MTBE 
MTBE merupakan zat aditif pada bahan bakar yang digunakan sebagai donor 
oksigen dan dapat meningkatkan angka oktan. Namun MTBE ditemukan dapat 
mudah memberikan polusi dalam jumlah besar dalam air tanah jika terjadi 
kebocoran pada tangki bahan bakar karena sifatnya yang mudah larut dalam air. 
MTBE juga digunakan dalam kimia organik sebagai pelarut dengan harga yang 
relafit tidak mahal jika dibandingkan dengan dietil eter (Putrajaya, 2008).  
Kopelarut dipilih dalam pembuatan biodiesel untuk membuat sistem satu 
fasa yang mampu larut baik dengan metanol yang bersifat polar dan trigliserida 
yang bersifat nonpolar, dan bersifat inert selama reaksi. Eter merupakan pelarut 
ideal untuk banyak reaksi organik. Eter dapat larut dalam rentang senyawa polar 
dan nonpolar, dan memiliki titik didih rendah.  
Eter merupakan nonhidroksilik dan tidak dapat membentuk ikatan 
hidrogen dalam keadaan murninya. Jika ada donor ikatan hidrogen, eter dapat 
bertindak sebagai penerima ikatan hidrogen. Senyawa nonpolar cenderung lebih 
terlarut dalam eter dibanding alkohol dengan berat molekul rendah sebab eter 
tidak memiliki jaringan ikatan hidrogen untuk  diputus oleh senyawa nonpolar.  
Eter juga biasanya tidak reaktif terhadap basa kuat. Eter siklik dengan 
berat molekul rendah saling larut dengan air dalam banyak perbandingan dan 
menjadikannya sebagi kopelarut dalam sistem metanol/minyak. Metanol seperti 
air yang memiliki sifat polar dan hidrofilik, hal ini juga yang menjadikan eter 
siklik bagus sebagai kopelarut. Contoh eter siklik adalah tertahidrofuran (THF) 
dan 1,4-dioxan. THF lebih dipilih sebab memiliki titik didihnya  dekat dengan 
tidih metanol dan dapat di ko-destilasi sehingga diperoleh kembali di akhir reaksi. 
Dietil eter, metil tert-butul eter, dan diisopropil eter merupakan contoh 
kopelarut asiklik. Dietil eter sangat tidak larut dengan air dalam semua 
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perbandingan, tetapi saling larut dengan metanol. Dalam eter siklik pasangan 
elektron bebas lebih mampu untuk berikatan hidrogen dibanding asiklik. Hal ini 
menjadi alasan bahwa keruangan gugus alkil dalam eter siklik menghalangi 
pembentukan ikatan hidrogen dengan molekul air yang memiliki sifat saling larut 
yang rendah. Tabel 2 menunjukkan sifat fisik dari kopelarut. 
 
Tabel 2. Sifat Fisika dari Kopelarut 
Kopelarut Titik Didih (°C) Berat Molekul 
Tertrahidrofuran 67 72 
1,4-dioxan 101 88 
Dietil eter 35 74 
Diisopropil eter 68 102 
Metil tert-butil eter 53 88 
 
Pemilihan kopelarut tergantung dari kemampuan, harga, dan kemungkinan 
bahaya selama digunakan. Dietil eter sangat umum digunakan sebagai pelarut 
tetapi titik didihnya sekitar 10 °C diatas temperatur kamar yang membuat 
kemungkinan bahaya saat digunakan. Metil t-butil eter biasa digunakan sabagai 
peningkat harga oktan dalam gasolin untuk meningkatkan sifat bahan bakar. 
MTBE secara sederhana mampu dan relatif aman dan mudah didestilasi kembali.  
MTBE memiliki kecenderungan lebih rendah dalam membentuk senyawa 
organik peroksida yang mudah meledak. Pada kondisi keadaan botol yang 
terbuka, dietil eter dan THF berada pada level yang berbahaya sebagai senyawa 
peroksida jika dibiarkan selama 1 bulan, berbeda dengan MTBE yang relatif aman 
meskipun dibiarkan selama 1 tahun. Karena alasan titik didih yang lebih tinggi ini, 
MTBE digunakan sebagai pelarut dalam skala industri karena lebih aman jika 
dibandingkan dengan dietil eter. Walaupun MTBE biasa digunakan dalam bidang 
industri, namun penggunaannya sebagai pelarut dalam bidang pendidikan masih 
jarang sebagai contoh penggunaan volume MTBE dalam penelitian lebih sedikit, 
padahal MTBE bertujuan mengurangi resiko berbahaya dibanding eter lain, dan 
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juga penggunaan MTBE sebagai pelarut sangat jarang ditemukan pada literatur 
prosedur sintetik sebagai pelarut kimia (Fischer, 2005 ) 
Pembuatan biodiesel dari minyak kedelai yang dilakukan oleh Chi (1999) 
digunakan kopelarut MTBE terbukti mempercepat reaksi transesterifikasi dengan 
hasil 98% metil ester dalam waktu 8 menit dan pada temperatur kamar.  
 
7. Karakterisasi Biodiesel 
a. Hydrogen Nuclear Magnetic Resonance (1H NMR) 
Partikel dari atom (electron-elektron, proton-proton, neutron-neutron) 
dapat berputar pada porosnya. Di beberapa atom seperti 12C, perputarannya saling 
berpasangan dan berlawanan satu sama lain jadi inti dari atom tidak memiliki spin 
pelindung. Akan tetapi di beberapa atom seperti 1H, dan 13C intinya hanya 
memiliki sebuah pelindung. Saat inti berada dalam medan magnet, populasi 
terinisiasi dari tingkatan energi ditentukan oleh termodinamikanya yang 
didiskripsikan oleh distribusi Boltzman.  
Sebuah inti dengan spin ½ dalam suatu medan magnet dimana inti ini 
berada dalam tingkat energi yang lebih rendah. Inti tersebut akan berputar pada 
porosnya. Ketika diberi medan magnet, maka pusat rotasi akan terpresisi 
mengelilingi medan magnet. Jika energi magnet diserap oleh inti maka sudut 
presisi akan berubah dan menyebabkan perputaran spin berlawanan arah.  
Medan magnet pada inti tidaklah sama dengan medan magnet yang 
digunakan, elektron-elektron disekeliling inti melindunginya dari medan yang 
ada. Perbedaan antara medan magnet yang dipakai dengan medan magnet inti 
disebut sebagai perisai inti. Medan magnet yang diberikan akan berpengaruh 
terhadap pergeseran kimia (chemical shift) karena proton yang memiliki banyak 
perisai (shielding) akan semakin sedikit menerima medan magnet yang diberikan. 
Efek pergeseran kimia adalah perbedaan frekuensi absorbsi proton akibat 
perbedaan lokasi letak atom terikat. Atom C yang semakin terlindung akan 
mengalami pergeseran kimia semakin ke kanan atau semakin terperisai sehingga 
spektra yang terbentuk akan semakin mendekati TMS (Tetra metil silan) yang 
digunakan sebagai standar. Puncak spektra 1H NMR akan mengalami pemecahan 
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dipengaruhi oleh jumlah atom H tetangga. Jika tidak terdapat atom H maka 
disebut singlet yang berarti tidak terjadi pemecahan puncak. Satu atom H disebut 
duplet dengan pemecahan puncak sebanyak 2 puncak. Demikian juga untuk triplet 
dan kuartet menunjukkan pemecahan puncak sebanyak 3 dan 4 (Skoog, 1997). 
Untuk mengetahui persentase konversi metil ester yang diperoleh 
digunakan 1H NMR. Proton disekitar gugus trigliseirda ditunjukkan oleh puncak 
pada daerah 4-4,3 ppm. Proton disekitar gugus metil ester ditunjukkan oleh 
puncak pada daerah 3,7 ppm. Sedangkan proton α–CH2 ditunjukkan oleh puncak 
pada daerah 2,3 ppm. Contoh spektra 1H NMR ditunjukkan pada Gambar 4. 
 
Gambar 4. Spektrum 1H NMR hasil transesterifikasi minyak kedelai. A,G, 
dan M merupakan proton dari α–CH2, gliserida, dan metil ester. 
 
Nilai konversi metil ester (yang dinyatakan sebagai konsentrasi metil 
ester) ditentukan dengan rumus:  
TAGME
ME
ME I 9  I 5
I 5
 x 100,%C

  
Keterangan: 
CME = konversi metil ester, % 
IME = nilai integrasi puncak metil ester, %, dan 
ITAG = nilai integrasi puncak triasilgliserol, %. 
Faktor 5 dan 9 adalah jumlah proton yang terdapat pada gliseril dalam 
molekul trigliserida mempunyai 5 proton dan tiga molekul metil ester yang 
dihasilkan dari satu molekul trigliserida mempunyai 9 proton (Knothe, 2000). 
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b. Kromatografi Gas-Spektroskopi Massa (GC-MS) 
Kromatografi adalah salah satu metode pemisahan senyawa untuk 
mendapatkan senyawa murni dari senyawa campuran. Pemisahan didasarkan pada 
perbedaan distribusi (migrasi) zat dalam dua fasa yang berbeda yaitu fasa diam 
dan fasa gerak. Fasa diam biasanya berupa padatan atau cairan yang tertapis 
(percolated) pada padatan pendukung (solid support), sedangkan fasa gerak dapat 
berupa zat cair atau gas. Perbedaan interaksi senyawa terhadap senyawa lain (zat 
pada fasa gerak maupun pada fasa diam) menyebabkan senyawa tersebut berbeda 
dalam hal distribusinya dalam fasa gerak maupun dalam fasa diam. Distribusi 
senyawa campuran yang terserap dalam fasa diam dan fasa gerak merupakan 
proses kesetimbangan. 
Kromatografi gas-spektroskopi massa merupakan gabungan dari 
kromatografi gas yang menghasilkan pemisahan dari komponen-komponen dalam 
campuran dan spektroskopi massa yang merupakan alat untuk mengetahui berat 
senyawa dari setiap puncak kromatogram. Pada metode ini komponen-komponen 
dalam sampel dipisahkan oleh kromatografi gas dan hasil pemisahan dianalisis 
oleh spektroskopi massa. Metode ini digunakan untuk mengidentifikasi sampel 
campuran dari beberapa komponen. Puncak-puncak kromatogram memberikan 
informasi jumlah komponen yang ada dalam sampel dan spektra dari spektroskopi 
massa memberikan kunci-kunci penting dalam proses identifikasi senyawa.  
Prinsip dari instrumen ini adalah menguapkan senyawa organik dan 
mengionkan uapnya dalam spektroskopi, molekul-molekul organik ditembak 
dengan berkas elektron dan diubah menjadi ion-ion bermuatan positif (ion 
molekul) yang dapat dipecah menjadi ion-ion yang lebih kecil. Molekul organik 
mengalami proses pelepasan satu elektron menghasilkan ion radikal yang 
mengandung satu elektron tidak berpasangan. Ion-ion radikal ini akan dipisahkan 
dalam medan magnet akan menimbulkan arus ion pada kolektor yang sebanding 
dengan limpahan relatifnya. Spektra massa merupakan gambar antara limpahan 
relatif lawan perbandingan massa/muatan (m/z) (McLafferty, 1988). 
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Cara penyajian yang jelas dari puncak-puncak utama dapat diperoleh 
dengan membuat harga massa/muatan (m/z) terhadap kelimpahan relatif. 
Kelimpahan tersebut disebut puncak dasar (base peak) dari spektra dan 
dinyatakan sebagai 100%. Puncak-puncak lain mempunyai harga relatif terhadap 
puncak dasar. Dengan data tersebut dapat diperkirakan bagaimana struktur 
molekul awal dari senyawa yang dianalisis (Cresswell, 1982). 
Kromatografi gas-spektroskopi massa ini biasa digunakan untuk analisis 
kualitatif senyawa organik yang pada umumnya bersifat dapat diuapkan. 
Campuran metil ester hasil transesterifikasi minyak nabati memenuhi kriteria ini 
sehingga dapat dianalisis dengan kromatografi gas-spektroskopi massa. 
Pemisahan yang dihasilkan dari setiap jenis senyawa yang dianalisis bersifat khas 
untuk tiap senyawa. Demikian juga untuk senyawa-senyawa metil ester. Ion-ion 
pecahan dari metil ester diakibatkan penataan ulang hidrogen dan pecahan satu 
ikatan yang dipisahkan dari gugus C=O. 
 
 
 
 
 
 
c. American Society for Testing Materials (ASTM) 
Prosedur standard dan alat-alat standar yang diperlukan untuk mengetahui 
kemiripan sifat biodiesel. American Society for Testing Materials (ASTM) telah 
membuat prosedur dan spesifikasi alat-alat standar sebagai pedoman dalam 
pengujian bernagai macam bahan termasuk biodiesel. 
Beberapa metode ASTM yang digunakan sebagai standar sifat fisik 
biodiesel disajikan dalam Table 3. 
Tabel 3. Beberapa Standar Parameter Sifat Fisik Biodiesel 
Parameter Metode 
ASTM 
ASTM 
Standar 
Dirjen Migas 
Specific Gravity at 60/60 oF D 1298 Tidak diatur 0,840– 0,920  
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Viscosity Kinematic at 40 oC, mm/s D 445 1,9 – 6,0 2,3 – 6,0 
Flash Point P.M C.C., oC D 93 Min. 130 Min. 100 
Cloud Point D 97 Maks. 26 Maks. 26 
Copperstrip Corrosion (3 hrs/50 oC) D 130 Maks. No. 3 Maks. No. 3 
Conradson Carbon Residue, % wt. D 189 Maks. 0,1 Maks. 0,1 
Water Content, % wt. D 95 Maks. 0,05 Maks. 0,05 
Sediment, % wt. D 473 Maks. 0,05 Maks. 0,05 
Pembuatan biodiesel dari minyak kelapa dengan pereaksi metanol dan 
katalis natrium metoksida (NaOCH3) telah dilakukan Supandi (2003). Dalam 
penelitian ini dilakukan karakterisasi biodiesel dengan GC-MS dan karakterisasi 
bahan bakar dengan ASTM dan Dirjen Migas. Hasil analisis diperoleh kandungan 
senyawa biodiesel adalah senyawa metal ester kaproat, metal ester kaprilat, metal 
ester laurat, metal ester miristat dan metal ester palmitat. Hasil pengujian 
karakterisasi sifat fisik sudah sesuai dengan standar ASTM dan Dirjen Migas. 
Harjanti (2008) melakukan penelitian yang sama dari bahan lemak babi dengan 
analisis yang sama pula dan sifat fisik yang dianalisis juga telah memenuhi ASTM 
dan Dirjen Migas.  
Penelitian tentang pembutan biodiesel dari minyak jelantah juga dilakukan 
oleh Saefudin (2005) melakukan pembuatan biodiesel dari minyak jelantah 
dengan perlakuan awal menggunakan katalis montmorillonit teraktivasi asam 
sulfat sedangkan Rohan (2005) melakukan pembuatan biodiesel dari minyak 
jelantah dengan perlakuan awal menggunakan montmorillonit terpilar Al2O3. 
Kedua penelitian ini ternyata menghasilkan biodiesel dengan sifat fisik yang telah 
memenuhi ASTM dan Dirjen Migas. 
 
B. Kerangka Pemikiran 
 Pembuatan biodiesel melibatkan reaksi transesterifikasi yang laju 
reaksinya dipengaruhi oleh katalis, tamperatur dan kelarutan metanol dalam 
minyak. Langkah penurunan bilangan asam perlu dilakukan mengingat kandungan 
asam lemak bebas dalam minyak jelantah yang tinggi. Bila terdapat asam lemak 
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bebas dalam reaksi transesterifikasi menggunakan katalis basa maka akan terjadi 
reaksi kompetisi antara reaksi transterifikasi dan saponifikasi. 
Metode penurunan bilangan asam dapat dilakukan dengan metode 
esterifikasi maupun adsorpsi dengan abu sekam padi dan zeolit. Metode tersebut 
dapat dilakukan dan dibandingkan efektifitasnya. 
NaOH merupakan katalis homogen yang cukup baik untuk katalis 
transesterifikasi akan tetapi temparatur yang digunakan di atas 60 °C dan waktu 
sekitar 2 jam. Hal ini karena tingkat kelarutan metanol dengan pada suhu kamar 
rendah. Penambahan kopelarut MTBE dapat meningkatkan kelarutan metanol 
dalam minyak sehingga tumbukan antar molekulnya meningkat dan menjadikan 
laju reaksi semakin cepat pada suhu kamar. Penggunaan MTBE akan 
meningkatkan kelarutan metanol-minyak, akan tetapi bila jumlah MTBE terlalu 
besar kemungkinan terjadi solvasi oleh MTBE terhadap reaktan. Bila ini terjadi 
akan menurunkan laju reaksi transesterifikasi. 
Biodiesel hasil reaksi transesterifikasi dilakukan pendekan struktur 
senyawa biodiesel dengan kromatografi gas-spektroskopi massa (GC-MS) dan 1H 
NMR. Karakterisasi sifat fisik biodiesel sebagai bahan bakar mesin diesel 
dilakukan dengan pengukuran parameter biodiesel sesuai dengan ASTM dan 
Dirjen Migas. 
 
C. Hipotesis 
Berdasarkan tinjauan pustaka dan rumusan masalah yang ada, maka dapat 
diajukan hipotesis sebagai berikut: 
1. Metode esterifikasi dan adsorpsi menggunakan abu sekam padi dan zeolit 
dapat digunakan secara efektif untuk menurunkan asam lemak bebas dalam 
minyak jelantah. 
2. Bila waktu reaksi dan jumlah kopelarut MTBE ditambah sampai batas tertentu 
maka akan diperoleh kondisi optimum. 
3. Karakterisasi biodiesel pada kondisi optimum memenuhi standar American 
Society for Testing Materials (ASTM) dan Dirjen Migas. 
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BAB III 
METODOLOGI  PENELITIAN 
 
A. Metode Penelitian 
Metode yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah metode 
eksperimental laboratorium untuk memperoleh data hasil. Pembuatan biodiesel 
dari minyak jelantah menggunakan katalis basa NaOH dan kopelarut MTBE. 
Kondisi optimum diperoleh dengan memvariasi perbandingan volume MTBE 
dengan minyak dan waktu reaksi. Biodiesel yang diperoleh selanjutnya 
dikarakterisasi menggunakan 1H NMR, GC-MS dan ASTM.  
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B. Tempat dan Waktu Penelitian 
Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Dasar Kimia, Laboratorium Pusat 
Universitas Negeri Sebelas Maret Surakarta Sub Laboratorium Kimia,  
Laboratorium Kimia Organik Universitas Gadjah Mada Yogyakarta, 
Laboratorium Teknologi Minyak Bumi, Gas, dan Batubara Universitas Gajah 
Mada Yogyakarta, dan Laboratorium Kimia Instrumen Universitas Pendidikan 
Indonesia Bandung yang dilakukan mulai bulan Maret  sampai September 2009. 
 
C. Alat dan Bahan 
1. Alat-alat 
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah :  
a. Hot plate 
b. Pengaduk magnet 
c. Termometer 
d. Seperangkat alat refluks 
e. Piknometer 25 ml Duran 
f. Peralatan gelas pyrex 
g. Neraca analitik sartorius Bp-110 
h. Pemanas listrik cole palmer 
i. Seperangkat alat titrasi 
j. Vacuum rotary evaporator 
k. GC-MS Shimadzu QP-5050 A 
l. Saringan kopi 
m. Termometer control 
n. Spektrometer H-Nuclear Magnetic Resonanse (1H NMR) 
o. Seperangkat alat penyaring vakum 
p. Oven 
q. Lumpang porselin 
r. Penggerus Porselin 
s. Tabung reaksi 
t. Rak tabung reaksi 
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u. Penjepit Kayu 
v. Cawan  
w. Corong pisah 
x. Water pump 
y. Tang krus 
z.  Buret mikro 
2. Bahan-bahan 
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah :  
a. Minyak jelantah 
b. Akuades 
c. Metanol (CH3OH) p.a (E. Merck) 
d. MTBE (C5H12O) p.a (E. Merck) 
e. Natrium Sulfat Anhidrats (Na2SO4) 
f. Asan Sulfat (H2SO4) p.a (E. Merck) 
g. Metanol (CH3OH) p.a (E. Merck) 
h. NaOH p.a (E. Merck) 
i. KOH p.a (E. Merck) 
j. Indikator PP 
k. Zeolit serbuk 
l. Abu sekam padi 
m. Kertas saring  
n. Kertas pH universal 
o. Gas N2 
D. Prosedur Penelitian 
1. Penurunan Asam Lemak Bebas 
a. Penyaringan minyak jelantah 
 Penyaringan dilakukan untuk menghilangkan partikel berukuran besar 
atau pengotor yang ada pada minyak jelantah. Minyak dipanaskan terlebih dahulu 
pada suhu 30-35 ºC lalu disaring menggunakan saringan kopi. 
b. Penurunan Bilangan Asam 
1). Esterifikasi  
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Minyak yang telah disaring dipanaskan pada suhu 45 ºC kemudian 
ditambahkan metanol dan katalis H2SO4 1% berat minyak dengan  perbandingan 
mol minyak : metanol adalah1:6. Campuran direfluks pada suhu 55 ºC selama 2 
jam. Penetralan H2SO4 dengan pencucian menggunakan akuades berulang ulang 
sampai diperoleh pH netral. Minyak yang telah netral ditambahkan Na2SO4 
anhidrat untuk menghilangkan air yang tersisa. Selanjutnya dialiri gas N2 dengan 
suhu 70 ºC untuk menghilangkan metanol yang ada. Sebelum dan sesudah 
esterifikasi dicek bilangan asamnya dengan metode titrasi menggunakan buret 
mikro. 
2). Adsorpsi 
Sejumlah 500 ml minyak jelantah ditambahkan variasi adsorben berupa 
zeolit alam yang teraktivasi dan abu sekam padi 10% dari berat minyak. Zeolit 
yang telah dihaluskan diaktivasi dengan cara dioven pada suhu 110 ºC sampai 
diperoleh berat konstan. Sedangkan abu sekam padi hanya diayak menggunakan 
ayakan kopi. Campuran minyak dan absorben diaduk selama 2 jam dan didiamkan 
20 jam. Campuran disaring vakum untuk memisahkan minyak dengan adsorben. 
Volume minyak diukur untuk mengetahui rendemen setelah adsorbsi. Penurunan 
bilangan asam dilihat dengan  titrasi baik sebelum dan sesudah adsorpsi.  
 
 
c. Penentuan bilangan asam 
Sebanyak 1ml minyak dalam erlenmeyer ditambah 2 tetes indikator 
penolftalen, kemudian campuran dititrasi dengan KOH 0,005 N menghasilkan 
warna merah jambu. 
2. Pembuatan Biodiesel 
a. Transesterifikasi menggunakan kopelarut MTBE 
Transesterifikasi dilakukan dengan mereaksikan minyak, metanol dengan 
perbandingan mol metanol terhadap minyak (27:1), katalis basa homogen NaOH 
1% berat minyak, dan kopelarut MTBE dengan jumlah yang divariasi. Reaksi 
transesterifikasi dilakukan pada suhu kamar dengan variasi waktu reaksi pada 
masing-masing variasi jumlah kopelarut MTBE. Metanol dibagi menjadi dua 
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bagian. Sebagian dimasukkan dalam labu bersama minyak. Sedangkan sebagian 
yang lain direaksikan dahulu dengan katalis NaOH untuk membentuk NaOCH3. 
Setelah semua bahan dimasukkan dalam labu leher tiga, pengadukan dimulai 
bersamaan dengan penghitungan waktu reaksi. Variasi waktu dilakukan sekaligus 
pada suatu variasi jumlah MTBE. Pengambilan campuran biodiesel dilakukan 
sesuai waktu reaksi yang diinginkan. Segera setelah pengambilan langsung 
dinetralkan menggunakan H2SO4 0,1 M untuk menghentikan reaksi. pH campuran 
dicek menggunakan kertas indikator pH.  
b. Pencucian dan pemurnian biodiesel 
Hasil transesterifikasi kemudian dibiarkan sebentar sehingga terbentuk dua 
lapisan. Lapisan atas merupakan metil ester, sedangkan lapisan bawah campuran 
gliserol dan sabun serta air. Bagian atas diambil, dan diasamkan menggunakan 
H2SO4 0,1 M sampai diperoleh pH + 5. Selanjutnya dicuci menggunakan air 
berulang kali sampai diperoleh lapisan bawah yang jernih. Campuran selanjutnya 
ditambahkan Na2SO4 anhidrat untuk menghilangkan air. Biodiesel yang bebas air 
kemudian dialiri gas N2 dengan suhu 70 ºC sampai tidak berbau metanol dan 
MTBE. Biodiesel yang telah bersih siap untuk dikarakterisasi. 
 
 
 
3. Karakterisasi Biodiesel 
Biodiesel yang diperoleh dilakukan uji karakteristik dengan 
mengguanakan: 
a. 1H NMR 
b. GC-MS 
c. ASTM 
  
E. Teknik Pengumpulan Data 
Data volume KOH yang digunakan untuk menetralkan asam dalam 
minyak diperoleh dari titrasi menggunakan buret mikro. Bilangan asam pada 
variasi metode diperoleh menggunakan rumus berdasarkan data volume KOH. 
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Rendemen minyak diperoleh dari pengurangan antara volume minyak awal 
dengan volume minyak akhir setelah perlakuan. 
Analisa prosentase kandungan metil ester menggunakan spektra 1H NMR. 
Keberadaan puncak gliserida menunjukkan kemurnian dari biodiesel yang 
dihasilkan. Analisa kandungan jenis metil ester dalam biodiesel menggunakan 
data GC-MS. Fragmentasi puncak untuk masing-masing puncak memberikan data 
struktur senyawa tunggalnya. Data sifat fisik biodiesel diperoleh dari hasil uji 
ASTM. 
 
F. Teknik Analisis Data 
Metode penurunan bilangan asam dinilai efektif jika mampu menurunkan 
bilangan asam minyak jelantah menjadi lebih kecil dari 1 mg KOH/g minyak. 
Sedangkan penentuan metode yang optimum untuk penurunan asam lemak bebas 
minyak jelantah ditentukan dari rendemen, bilangan asam, dan proses 
perlakuannya. 
 Kandungan metil ester dihitung dari nilai integrasi puncak berdasarkan 
spektra 1H NMR. Kandungan metil ester ditentukan dengan persamaan: 
 
 
 
TAGME
ME
ME I 9  I 5
I 5
 x 100,%C

  
dengan: 
CME = kandungan metil ester (%) 
IME  = nilai integrasi puncak metil ester 
ITAG = nilai integrasi puncak triasil gliserida 
 
Pendekatan struktur senyawa dalam biodiesel dilakukan dengan analisis 
menggunakan GC-MS pada biodiesel dengan kondisi optimum. Dengan GC-MS 
ini terjadi pemisahan tiap komponen metil ester kemudian akan dapat diketahui 
jumlah tiap senyawa metil ester dalam campuran biodiesel dan berat molekulnya. 
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Biodiesel pada kondisi optimum juga dianalisis sifat fisiknya dengan ASTM. 
Hasil ASTM dianalisis apakah telah sesuai dengan standar ASTM dan Dirjen 
Migas atau belum. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
BAB IV 
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN 
 
A. Penurunan Asam Lemak Bebas 
Minyak jelantah merupakan minyak nabati turunan dari minyak kelapa 
sawit yang telah digunakan beruang kali. Penggunaan yang berulang kali 
menyebabkan kandungan asam lemak bebasnya tinggi. Kandungan asam lemak 
bebas dalam minyak diistilahkan sebagai bilangan asam. Dalam proses 
transesterifikasi menggunakan katalis basa, bilangan asamnya harus kecil yaitu 
kurang dari 1 mg KOH/g minyak (Freedman, 1984). Adanya asam lemak bebas 
pada reaksi transesterifikasi menyebabkan terjadinya reaksi penyabunan yang 
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merupakan reaksi antara asam lemak dengan katalis basa. Kandungan asam lemak 
bebas dalam minyak jelantah masih cukup tinggi dengan bilangan asam sebesar 
2,186 mg KOH/g minyak. 
Upaya penurunan bilangan asam dilakukan dalam dua cara yaitu metode 
adsorpsi dan metode esterifikasi. Pada metode adsorpsi dilakukan dengan 
memvariasi adsorben yaitu abu sekam padi dan zeolit. Kedua adsorben ini 
memiliki situs-situs keasaman yang membuatnya bisa menyerap asam dalam 
suatu cairan.  
Bilangan asam dinyatakan sebagai jumlah miligram KOH yang 
dibutuhkan untuk menetralkan asam lemak bebas yang terdapat dalam 1 gram 
minyak atau lemak. Berdasarkan perhitungan (lampiran 1) diperoleh bilangan 
asam setelah adsorpsi dan esterifikasi sebagaimana ditunjukkan pada Tabel 4. 
Tabel 4. Hasil Penurunan Bilangan Asam dengan Variasi Metode 
Metode Rendemen % 
(v/v) 
Bilangan Asam  (mg KOH/ g 
minyak) 
Adsorpsi dengan Abu sekam padi 
Adsorpsi dengan  Zeolit 
Esterifikasi 
74 0,168 
88 0,258 
89 0,125 
  
Bilangan asam terendah diperoleh menggunakan metode esterifikasi. 
Bilangan asam tertinggi diperoleh menggunakan adsorpsi dengan zeolit. Kondisi 
optimum dipilih metode adsorpsi menggunakan zeolit karena bilangan asam 
setelah adsorpsi telah kurang dari 0,5 mg KOH/g minyak. Rendemen minyak hasil 
adsorpsi menggunakan zeolit jauh lebih tinggi dibanding menggunakan adsorben 
abu sekam padi dan tidak jauh berbeda dari esterifikasi. Perbedaan bilangan asam 
tidak terlalu besar dibandingkan metode lain sehingga penggunaan adsorben zeolit 
untuk penurunan asam lemak bebas, biayanya akan jauh lebih rendah.  
 
B. Transesterifikasi minyak jelantah dengan kopelarut MTBE 
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Transesterifikasi dilakukan menggunakan minyak hasil adsorpsi 
menggunakan zeolit 10% berat minyak. Reaksi ini menggunakan katalis NaOH 
1% dari berat minyak dan metanol dengan perbandingan mol minyak terhadap 
metanol (1:27) serta penambahan kopelarut MTBE. Reaksi dilakukan pada suhu 
kamar dengan variasi kopelarut dan waktu reaksi. Perbandingan volume kopelarut 
terhadap volume minyak divariasi 0,5:1; 1:1; 1,5:1; dan 2:1. Transesterifikasi 
dengan  variasi MTBE dilakukan variasi waktu reaksi 1; 3; 5; 7; dan 9 menit. 
Biodiesel yang dihasilkan pada suhu kamar tidak semuanya berupa cairan, 
akan tetapi sebagian besar berupa campuran padatan putih dan cairan kuning. 
Pembekuan biodiesel pada variasi kondisi ditunjukkan pada Tabel 5.  
Pada hasil reaksi transesterifikasi dengan waktu yang lebih singkat 
diperoleh biodiesel yang membeku. Pembekuan yang terjadi pada waktu reaksi 
sedikit ini dimungkinkan kandungan metil ester jenuhnya lebih besar 
dibandingkan metil ester tak jenuhnya. Metil ester jenuh memiliki titik tuang yang 
lebih tinggi dibanding metil ester tak jenuh. Titik tuang adalah kondisi biodiesel 
tidak dapat dituang lagi (membeku) pada temperatur dibawah titik tuang tersebut 
(May et. al., 2004). Kandungan asam jenuh yaitu asam palmitat merupakan 
komposisi tertinggi dari minyak sawit, dan saat reaksi transesterifikasi 
pembentukan metil ester jenuh juga lebih banyak dan lebih dahulu terbentuk. 
Semakin lama waktu reaksi maka biodiesel yang dihasilkan berupa cairan 
seluruhnya. 
Tabel 5. Sifat Fisik Biodiesel pada Suhu Kamar 
Biodiesel Sifat fisik 
 (adanya pembekuan) 
Keterangan  
perbandingan 
MTBE 
waktu reaksi 
(menit) 
 
0,5 1 Ada Semakin lama waktu 
reaksi, pembekuan 
semakin sedikit. 
 3 Ada 
5 Ada 
7 Ada 
9 Ada 
1 1 Ada 
 3 Ada 
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 5 Ada 
7 Ada 
9 Tidak 
1,5 1 Ada 
 3 Ada 
5 Ada 
7 Ada 
9 Tidak 
2 1 Ada 
 3 Ada 
5 Ada 
7 Ada 
9 Tidak 
Biodiesel yang memadat bila dipanaskan akan menjadi cair. Dalam 
aplikasinya biodiesel belum bisa digunakan secara langsung pada mesin diesel 
melainkan masih dicampur dengan bahan bakar diesel dari minyak bumi. Hal ini 
membuat biodiesel yang mengalami pembekuan masih bisa digunakan dalam 
bentuk campuran. Sedangkan untuk penggunaan biodiesel murni maka perlu 
penelitian lebih lanjut untuk  mengatasi pembekuan tersebut. 
 
 
 
 
C. Analisis Hasil Biodiesel Menggunakan 1H NMR 
1. Analisa spektra 1H NMR 
Analisa hasil reaksi transesterifikasi minyak jelantah dengan 1H NMR 
dilakukan untuk mengetahui nilai konversi metil ester dari trigliserida di dalam 
biodiesel.  Spektra 1H NMR dari biodiesel dieroleh dua jenis spektra yaitu spektra 
dengan kandungan metil ester kurang dari  100% dan spektra dengan kandungan 
metil ester 100%. Kandungan metil ester yang kurang dari 100% menunjukkan 
bahwa dalam biodiesel tersebut masih terdapat gliserida sebagaimana ditunjukkan 
oleh Gambar 5.  
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Gambar 5. Spektra 1H NMR biodiesel dengan MTBE (0,5:1) pada waktu reaksi 1 
menit. 
Puncak B merupakan daerah proton milik gliserida yaitu pada daerah 
sekitar 4-4,3 ppm. Puncak C merupakan daerah proton milik metil ester yaitu pada 
daerah 3,7 ppm. Sedangkan puncak D pada daerah sekitar 2-3 ppm merupakan 
daerah proton milik α –CH2.  
 
 
 
 
2. Penentuan jumlah MTBE optimum 
 Pengaruh jumlah MTBE terhadap kandungan metil ester ditunjukkan pada 
Gambar 6.  
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Gambar 6. Pengaruh jumlah MTBE terhadap kandungan metil ester 
Dari Gambar 6. menunjukkan bahwa secara umum dengan kenaikan 
jumlah MTBE kandungan metil ester yang dihasilkan dalam biodiesel semakin 
besar. Kenaikan kandungan metil ester naik secara signifikan dengan kenaikan 
jumlah kopelarut pada waktu reaksi di bawah 5 menit. Sedangkan pada waktu 
reaksi diatas 5 menit pengaruh jumlah kopelarut tidak begitu terlihat dengan 
kandungan metil ester yang hampir sama.  
Kondisi optimum untuk jumlah kopelarut MTBE dipilih perbandingan 
0,5:1 karena kandungan metil ester 100% diperoleh pada waktu 7 menit. 
Meskipun pada perbandingan diatas 0,5:1 yaitu perbandingan 1,5:1 dan 2:1 
diperoleh kandungan metil ester 100% dalam waktu reaksi 5 menit, tetapi 
perbedaan waktu untuk mendapatkan 100% metil ester hanya 2 menit dan 
dianggap tidak begitu signifikan. Penggunaan jumlah kopelarut MTBE 
perbandingan 0,5:1 dinilai akan jauh lebih hemat dalam pembuatan biodiesel 
dibandingkan dengan perbandingan yang lebih tinggi karena telah mendapat 
biodiesel > 99% di bawah 10 menit. 
3. Penentuan waktu reaksi optimum  
Gambar 7 menunjukkan bahwa dengan kenaikan waktu reaksi jumlah 
metil ester semakin meningkat. Kandungan metil ester 100% diperoleh dengan 
waktu reaksi diatas 5 menit. Setelah waktu reaksi 5 menit, ada yang mengalami 
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penurunan kandungan metil ester. Hal ini dimungkinkan ada reaksi balik dari 
reaksi transesterifikasi. Reaksi berjalan kekiri dimana metil ester yang terbentuk 
menjadi gliserida kembali. Reaksi yang bolak-balik dipengaruhi oleh kondisi 
kesetimbangannya. Berdasarkan teori kesetimbangan jika jumlah mol produk 
lebih besar dibanding dengan pereaktan, maka reaksi akan berjalan kekiri. 
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Gambar 7. Pengaruh waktu reaksi terhadap kandungan metil ester 
Kondisi optimum dari pengaruh waktu reaksi terhadap kandungan metil 
ester dipilih pada 7 menit. Sebelumnya telah dipilih kondisi optimum dari 
pengaruh jumlah kopelarut MTBE adalah dengan perbandingan 0,5:1. Kandungan 
metil ester 100% diperoleh pada waktu 7 menit dan ini menjadi waktu reaksi 
optimum untuk reaksi transesterifikasi menggunakan kopelarut MTBE pada suhu 
kamar. 
 
 
 
D. Analisis Hasil Biodiesel Menggunakan GC-MS 
Identifikasi hasil pembuatan biodiesel dengan GC-MS dilakukan untuk 
membuktikan terbentuknya ester dan mengetahui jenis ester yang terkandung 
dalam biodiesel. Biodiesel yang diidentifikasi dengan GC-MS hanya biodiesel 
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yang dihasilkan pada kondisi optimum yaitu dengan perbandingan volume MTBE 
(0,5 :1) dan waktu reaksi 7 menit.  
Hasil analisis dengan GC-MS terhadap biodiesel dari minyak jelantah 
menggunakan kopelarut MTBE pada kondisi optimum ditunjukkan pada Gambar 
8. Fragmentasi untuk masing-masing puncak ditunjukkan pada lampiran. 
 
Gambar 8. Kromatogram biodiesel dengan perbandingan MTBE (0,5:1) waktu 
reaksi 7 menit. 
Analisis kromatografi gas dengan GC-MS dari biodiesel minyak jelantah 
menggunakan kopelarut MTBE merupakan campuran dari 12 senyawa utama. 
Kandungan senyawa itu dapat dilihat pada Tabel 6. 
 
 
Tabel 6.  Kandungan Senyawa dalam Biodiesel dengan MTBE (0,5:1) dan Waktu 
Reaksi 7 Menit. 
Puncak Waktu  
Retensi 
% senyawa Senyawa SI 
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1 8,114 0,68 metil ester oktanoat 95 
2 11,468 1,44 metil ester dekanoat 96 
3 14,535 10,59 metil ester dodekanoat 
(metil ester laurat) 
97 
4 17,176 6,42 metil ester tetradekanoat 
(metil ester miristat) 
97 
5 19,641 28,15 metil ester heksadekanoat 
(metil ester palmitat) 
97 
6 20,375 3,31 - 94 
7 21,596 30,24 metil ester 7-oktadekenoat. 90 
8 21,989 6,28 metil ester oktadekanoat 
(metil ester stearat) 
95 
9 22,487 10,69 - 94 
10 22,611 1,19 - 92 
11 23,600 0,42 metil ester 9-oktadekenoat 87 
12 23,834 0,58 metil ester eikosanoat 90 
 
Senyawa yang teridentifikasi ada 9 dari 12 puncak. Terdapat 3 puncak 
yang belum teridentifikasi senyawanya karena fragmentasinya mirip dengan 
fragmentasi asam lemak. Sebagaimana diketahui bahwa suatu asam lemak tidak 
bisa di GC-MS karena titik didihnya yang tinggi. Meskipun indeks kemiripannya 
diatas 90, tetapi senyawa itu dianggap tidak diketahui. 
  
 
 
 
 
E. Analisis Sifat Fisika Biodiesel 
Pengukuran sifat fisika biodiesel bertujuan untuk mengetahui kemiripan 
dengan standar sifat biodiesel yang diperbolehkan sehingga dapat diaplikasikan 
pada mesin diesel. Hasil pengujian dibandingkan dengan standar parameter yang 
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sesuai dengan ASTM dan Dirjen Migas. Hasil pengujian dapat dilihat pada Tabel 
7. 
Tabel 7. Data Hasil Pengujian Parameter Sifat Fisika Biodiesel. 
No Jenis pemeriksaan Hasil 
Pemeriksaan 
Metode 
ASTM 
ASTM 
Standar 
Dirjen 
Migas 
1. Specific Gravity pada 
 60/60 oF 
0,8778 D 1298 Tidak diatur 0,840– 0,920 
2. Viscosity Kinematic pada     
40 oC, mm/s 
5,160 D 445 1,9 – 6,0 2,3 – 6,0 
3. Flash Point P.M C.C., oC 164,5 D 93 Min. 130 Min. 100 
4. Cloud Point, oC 15 D 97 Maks. 26 Maks. 26 
5. Copperstrip Corrosion          
(3 hrs/50 oC) 
1a D 130 Maks. No. 3 Maks. No. 3 
6. Conradson Carbon 
Residue, % wt. 
0,198 D 189 Maks. 0,1 Maks. 0,1 
7. Water Content, % vol. 0,10 D 95 Maks. 0,05 Maks. 0,05 
8. Sediment, % wt. 0,061 D 473 Maks. 0,05 Maks. 0,05 
1. Pengukuran Kerapatan Relatif (Specific Gravity) 
Kerapatan relatif adalah perbandingan massa cairan yang mempunyai 
volume tertentu pada 15 oC (60 oF) dengan massa air murni yang mempunyai 
volume dan suhu yang sama dengan volume dan suhu contoh. Kerapatan relatif 
digunakan untuk mengetahui adanya kontaminasi minyak ringan atau berat yang 
bercampur dalam biodiesel. 
Dari hasil pemeriksaan sesuai dengan metode pemeriksaan ASTM D 1298 
diperoleh harga kerapatan relatif 0,8778. Harga tersebut telah memenuhi standar 
ASTM (tidak diatur) dan Dirjen Migas (min. 0,840 dan maks. 0,920). Hal ini 
berarti bahwa biodiesel yang dihasilkan tidak terkontaminasi minyak fraksi ringan 
maupun fraksi berat. 
2. Pengukuran Kekentalan Kinematis (Viscosity Kinematic) 
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Kekentalan atau viskositas adalah suatu karakteristik bahan bakar yang 
penting karena berhubungan dengan sifat pemompaan dan sistem injeksi solar ke 
ruang bakar. Pelumasan, gesekan antara bagian-bagian yang bergerak dan keausan 
mesin semua dipengaruhi oleh kekentalan. Bahan bakar dengan nilai viskositas 
dibawah standar berarti banyak mengandung fraksi ringan, sehingga boros dalam 
pemakaiannya, walaupun kerja pompa ringan. Sedangkan bila nilai viskositasnya 
lebih besar dari standar berarti mengandung fraksi berat, sehingga minyak solar 
sulit untuk dikabutkan, dan kerja pompa berat. 
Viskositas diukur dari laju alir fluida atau minyak dalam suatu pipa kapiler 
atau viscometer yang sudah terkalibrasi dan dilakukan secara gravitasi. Hasil 
pemeriksaan dengan menggunakan metode ASTM D 445 menunjukkan harga 
5,160. Harga tersebut telah memenuhi standar ASTM D 445 (1,9 – 6,0) dan 
Dirjen Migas (2,3 – 6,0). 
3. Pengukuran Titik Nyala (Flash Point) 
Titik nyala suatu senyawa adalah suhu terendah dimana sejumlah uap 
minyak bercampur dengan udara dan apabila tersambar api maka minyak akan 
terbakar. Titik nyala tidak berkaitan langsung dengan unjuk kerja mesin, namun 
sangat penting sehubungan dengan keamanan dan keselamatan, terutama dalam 
handling and storage. Titik nyala yang tinggi akan memudahkan penanganan 
bahan bakar, karena tidak perlu disimpan pada suhu rendah, sebaliknya titik nyala 
yang terlalu rendah akan membahayakan karena tingginya resiko terjadi 
penyalaan. 
Hasil pemeriksaan titik nyala biodiesel didasarkan pada metode 
pemeriksaan ASTM D 93 adalah 164,5. Harga tersebut telah memenuhi standar 
ASTM (min 130 oF) dan Dirjen Migas (min. 100 oF), sehingga biodiesel diatas 
dalam batas aman terhadap bahaya kebakaran selama penyimpan, penanganan dan 
transportasi.  
 
4. Pengukuran Titik Kabut (Cloud Point) 
Titik kabut suatu bahan bakar yang sudah terdestilasi adalah temperatur 
dimana bahan bakar menjadi berkabut karena kehadiran dari kristal-kristal lilin. 
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Titik kabut sangat dipengaruhi oleh harga salinitas, bila salinitasnya tinggi harga 
titik kabut cenderung turun. Hasil pengukuran biodisel berdasar metode 
pemeriksaan ASTM D 97 adalah 15 oC. Harga tersebut  sudah sesuai dengan 
standar ASTM (maks. 26 oC) dan Dirjen Migas (maks. 26 oC). 
5. Pengukuran Korosi Terhadap Lempeng Tembaga (Copperstrip Corrosion) 
Metode copper strip corrotion digunakan untuk memprediksi derajat 
korosivitas relatif lempeng tembaga yang diujikan pada biodiesel. Hasil 
pemeriksaan biodiesel berdasar metode standar ASTM D 130 diperoleh 1.a. Hasil 
pengujian korosi lempeng tembaga untuk ketiga jenis biodiesel tersebut telah 
memenuhi standar ASTM (maks. No. 3) dan Dirjen Migas (maks. No. 3). 
6. Pengukuran Sisa Karbon Conradson (Conradson Carbon Residue) 
Residu karbon bahan bakar yang tinggi menyebabkan silinder cepat 
terabrasi, selain itu akan mengakibatkan terbentuknya deposit karbor dan zat yang 
kental pada piston dan silinder. Hasil pemeriksaan biodiesel berdasar metode 
standar ASTM D 189 adalah 0,198. Harga tersebut tidak memenuhi standar 
ASTM D 189 (maks. 0,1) dan Dirjen Migas (maks. 0,1). Hal ini berarti biodiesel 
tersebut masih mengandung sisa karbon di atas standar. 
7. Pengukuran Kandungan Air (Water Content) 
Pengukuran kandungan air dilakukan untuk mengetahui banyaknya air 
yang terdapat dalam biodiesel. Keberadaan air menyebabkan turunnya panas 
pembakaran, busa, dan bersifat korosif pada bahan bakar minyak. Apabila suhu 
dingin, air dapat mengkristal sehingga dapat menyumbat saluran bahan bakar atau 
saringan. 
Hasil pemeriksaan biodiesel berdasar standar ASTM D 95 diperoleh harga 
0,1% vol.. Harga tersebut tidak memenuhi standar ASTM (maks. 0,05% vol.) dan 
Dirjen Migas (maks. 0,05% vol.). Banyaknya air yang terkandung dalam biodiesel 
tersebut dikarenakan proses pemurnian yang kurang bersih yaitu penambahan 
Na2SO4 anhidrat yang sedikit dan proses evaporasi yang kurang lama. 
8. Pengukuran Kandungan Sedimen (Sediment) 
Pengukuran kandungan sedimen bertujuan untuk mengetahui jumlah 
kandungan sediment yang terdapat dalam biodiesel. Sedimen merupakan zat yang 
xli 
tidak dapat larut dan dianggap sebagai kontaminan. Apabila biodiesel 
mengandung banyak sedimen maka sangat mempengaruhi kelancaran distribusi 
bahan bakar pada ruang pembakaran sehingga mempengaruhi akselerasi kerja 
mesin diesel. 
Hasil pengukuran berdasar standar ASTM D 473 diperoleh kadar 0,061% 
wt. Harga tersebut tidak memenuhi standar ASTM D 473 (maks. 0,05% wt.) dan 
Dirjen Migas (maks. 0,05% wt.). Hal ini berarti biodiesel yang dihasilkan 
mengandung kotoran tersuspensi diatas standar. 
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A. Kesimpulan 
Dari hasil dan pembahasan maka dapat diambil kesimpulan sebagai 
berikut: 
1.  Metode esterifikasi dan adsorpsi menggunakan abu sekam padi dan zeolit 
efektif untuk menurunkan bilangan asam dan optimum pada metode adsorpsi 
menggunakan adsorben zeolit. 
2.  Waktu reaksi transesterifikasi mencapai kondisi optimum pada 7 menit dengan 
jumlah kopelarut MTBE pada perbandingan 0,5:1 (v/v). 
3. Karakteristik sifat fisik biodiesel yang dihasilkan meliputi kerapatan relatif 
(specific gravity), kekentalan kinematik (viscocity kinematic), titik kabut 
(cloud point), titik nyala (flash point) dan korosi tembaga telah memenuhi 
standar ASTM dan Dirjen Migas sebagai bahan bakar diesel, sedangkan 
residu karbon, kandungan air dan sedimen belum memenuhi standar ASTM 
dan Dirjen Migas.  
 
B. Saran 
Berdasarkan hasil penelitian dari percobaan yang telah dilakukan, penulis 
memberikan saran sebagai berikut: 
1 Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk variasi kondisi yang lain (jumlah 
metanol dan katalis) sehingga diperoleh kondisi optimum untuk semua faktor 
yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi. 
2 Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut tentang pembekuan biodiesel yang 
dihasilkan pada waktu reaksi rendah. 
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ABSTRAK 
 
 
Ade Irma Suryani, 2009. PENURUNAN ASAM LEMAK BEBAS DAN 
TRANSESTERIFIKASI MINYAK JELANTAH MENGGUNAKAN 
KOPELARUT METIL TERSIER BUTIL ETER (MTBE). Skripsi. Jurusan 
Kimia. Fakultas MIPA. Universitas Sebelas Maret 
 
Telah dilakukan penelitian penurunan asam lemak bebas dan 
transesterifikasi minyak jelantah menggunakan kopelarut metil tersier butil eter 
(MTBE). Penelitian ini bertujuan untuk membandingkan efektivitas penurunan 
asam lemak bebas dengan metode esterifikasi dan adsorpsi menggunakan abu 
sekam padi dan zeolit, menentukan kondisi optimum jumlah kopelarut dan waktu 
reaksi transesterifikasi, dan mengukur sifat fisik biodiesel yang dihasilkan.  
Esterifikasi dilakukan dengan mencampur minyak, metanol (6:1) dan 
katalis H2SO4 1% (b/b) pada suhu 55 °C selama 2 jam. Adsorpsi dilakukan 
dengan mengaduk campuran 10% (b/b) adsorben dengan minyak selama 2 jam. 
Transesterifikasi dilakukan dengan mereaksikan minyak jelantah dengan metanol 
(27:1) dan katalis NaOH 1% b/b pada temperatur kamar. Reaksi dilakukan dengan 
memvariasi jumlah kopelarut dengan perbandingan volume 0,5:;1:1;1,5:1;2:1 dan 
variasi waktu reaksi 1, 3, 5, 7, 9 menit. Hasil diidentifikasi secara kualitatif dan 
kuantitatif dengan spektrometer 1H NMR dan struktur metil-metil ester dilakukan 
dengan analisis dari data GC-MS. Karakterisasi sifat fisik biodiesel dilakukan 
berdasarkan metode standar American Society for Testing Materials (ASTM) dan 
Dirjen Migas. 
Kadar asam lemak bebas dapat diturunkan dengan efektif menggunakan  
metode esterifikasi dan adsorpsi menggunakan abu sekam padi dan zeolit.  
Rendemen minyak dari esterifikasi dan adsorpsi menggunakan abu sekam padi 
dan zeolit berturut-turut adalah 77%; 88%; dan 89% (v/v). Analisa hasil 
xlvii 
transesterifikasi dari spektra 1H NMR diperoleh kondisi optimum pada 
perbandingan kopelarut MTBE 0,5:1 dan waktu reaksi 7 menit dengan kandungan 
metil ester > 99%. Biodiesel telah memenuhi standar bahan bakar diesel kecuali 
sisa karbon, kandungan air dan sedimen. 
 
Kata kunci: asam lemak bebas, transesterifikasi, kopelarut, MTBE 
 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
 
Ade Irma Suryani, 2009. FREE FATTY ACID REDUCTION AND 
TRANSESTERIFICATION OF WASTE COOKING OIL USING METHYL 
TERTIER BUTHYL ETHER (MTBE) COSOLVENT. Thesis. Department of 
Chemistry. Mathematic and Science Faculty. Sebelas Maret University. 
  
Free fatty acid reduction and transeserification of waste cooking oil using 
methyl tertier buthyl eter (MTBE) cosolvent has been done. The aims of  the 
research were to know effectiveness of free fatty acid reducing methods with 
esterification and adsorption using rice husk ash (RHA) and zeolite, to determine 
optimum condition of  MTBE amount and reaction time of transesterification, and 
biodiesel physical properties.  
Esterification was conducted with mixed oil, methanol (6:1) and H2SO4 
catalyst 1% (w/w) during 2 hours at 55 °C. Adsorption was carried out  with 
stirred mixture of adsorbent 10% (w/w) with oil during 2 hours. 
Transesterification was carried out with reacted between waste cooking oil and 
methanol with NaOH 1% (w/w) catalyst at room temperature. Reaction was 
performed with variation of cosolvent amount with comparison of volume  0,5:1; 
1:1; 1,5:1; 2:1 and variation of reaction time 1, 3, 5, 7, 9 minutes. The product was 
identified quantitatively and qualitatively by 1H NMR spectrometer and methyl 
esters structure was determined by using the analyst data of GC-MS. 
Caracretization of the physical properties based on American Society of testing 
Materials (ASTM) and Dirjen Migas standard. 
Free fatty acid level can be reduced by esterification and adsorption using 
RHA and zeolite effectively. Oil rendement of esterification and adsorption using 
RHA and zeolite are 77%; 88%; and 89% (v/v). Analyzed transesterification 
product of 1H NMR spectra showed that optimum condition of reaction was 
reached when MTBE comparison was 0,5:1 and reaction times was 7 minute. In 
this condition methyl etser contain was > 99%. Physical properties of biodiesel 
meet to specification standard of diesel fuel except several parameters, i.e: carbon 
residue, water and sediment contents. 
 
xlviii 
Keyword:  free fatty acid, transesterification, cosolvent, MTBE 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
MOTTO 
 
 “Sesungguhnya hanya kepada Allah aku mengadukan kesusahan dan 
kesedihanku”. 
(Q.S. Yusuf: 86) 
 
 “ Dan orang-orang yang soleh (berada) di dalam taman-taman jannah, mereka 
memperoleh apa yang mereka kehendaki di sisi Rabb mereka. Yang demikian 
itu adalah karunia yang besar”. 
(Q.S. Asy Syuura: 22) 
 “Tidaklah dunia itu dibanding dengan akhirat melainkan bagaikan salah 
seorang kamu yang memasukkan jari tangannya ke dalam lautan, 
perhatikanlah yang dibawa oleh jari itu?!”       
                                                     (HR. Muslim) 
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